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RESUMEN

El objetivo de este estudio fue establecer las condiciones de operacion mas
apropiadas del proceso de microencapsulacion del aceite de tomillo a partir de un

método estadistico.

Se llevo a cabo la microencapsulacion del aceite esencial de Tomillo, como agente
encapsulante se utilizé una mezcla de dos biopolimeros, una maltodextrina con un
equivalente 10 de dextrosa (MD-DE10) y goma de mezquite (GM) empleando
diferentes proporciones de estos compuestos, 1:1, 2:1 y 3:1 es decir manteniendo
en esta relacion el material encapsulado constante y modificando

proporcionalmente la mezcla de biopolimeros.

La microencapsulacion se llevé a cabo en un secador por aspersion, siendo la
temperatura de entrada del aire de secado otra de las variables independientes a
modificar, cuyos valores fueron 120,140 y 160°C. La fraccién volumétrica dispersa
se mantuvo a un valor constante de ¢ow =0.10. Alternando estos valores de las
variables independientes, se obtuvieron variables de respuesta, las cuales son la
eficiencia de encapsulamiento (EE, %), el porcentaje de aceite superficial (AS, %),
el contenido de humedad (CH, %) y el tamafio de la particula (TP, en micrometros).

Una vez que se obtuvieron los valores de las variables de respuesta se busco
predecir en qué condiciones se obtuvo la mayor eficiencia de encapsulacion.
Ademas, con los resultados obtenidos, se obtuvieron modelos de regresion
polinbmicos de segundo orden con interacciones, esto para asi analizar como
influyen las variables independientes en las variables de respuesta, y también

examinar si tienen alguna interaccion o relacion entre ellas mismas.

Para esto, se utilizé un software estadistico que ayudo a obtener los modelos de

regresion, y ademas de ello, con este software se obtuvieron valores de parametros



estadisticos que sustentan la adecuacion de los modelos obtenidos con los

resultados experimentales.

Los resultados mostraron que las condiciones Optimas para llevar a cabo la
microencapsulacion del aceite de Tomillo son con valores cercanos a la proporcion
2:1 ademas de una temperatura de secado a la entrada de 140°C, dando como
resultados, una eficiencia maxima de 94.931%, un porcentaje de aceite superficial
de 5.069%, un tamafio de particula de 9.12 micrometros y un contenido de humedad
del 4.026%.



INTRODUCCION

En la actualidad a nivel mundial, existe una diversidad muy importante de problemas
de salud, que en diferentes casos traen consigo algunas complicaciones muy
severas. El caso de la mortalidad por enfermedades respiratorias es uno de los
casos de alerta en nuestro pais, pues no se ha logrado avanzar en su reduccion en
los ultimos afios. En efecto, el INEGI documenta, a través de sus Estadisticas sobre
Mortalidad, que en 2005 hubo 43 mil 361 defunciones por enfermedades
respiratorias agudas, las cuales representaron 8,8% de las 495 mil 240 defunciones
ocurridas en ese afio. Diez afios después, en 2014, el peso de estas enfermedades
en la carga de mortalidad general fue idéntica, de 8,8%; pero, en numeros
absolutos, sumaron 55 mil 831, entre las casi 637 mil defunciones acaecidas el afio

pasado.

Por otro lado, en cuanto a las enfermedades asociadas al sistema digestivo, de
acuerdo con una encuesta a nivel nacional, 22 % de la poblacion presenta o ha
presentado estrefiimiento, mientras 20 % sufre enfermedad por reflujo, y 14 %
padece el sindrome del intestino irritable. Este Ultimo padecimiento, produce
sintomas como inflamacion crénica que genera dolor abdominal, urgencia para
evacuar, diarreas, sangrado intestinal y flatulencias; todo esto acompafiado de
fatiga y pérdida de peso. De acuerdo con varios especialistas, existen barreras que
impiden que estos padecimientos se diagnostiquen y traten de manera oportuna.

Entre ellos, estan el poco conocimiento de los médicos de primer nivel, el de los

pacientes y el miedo que padecen las personas de ser diagnosticados.

En el pasado, en nuestro pais, se utilizaban diferentes remedios caseros que
involucraban en gran medida conocimientos en herbolaria. Ahora bien, si estos
conocimientos se aplican en la medicina moderna, podemos utilizar las propiedades
de diferentes plantas o hierbas medicinales y asi aprovechar sus propiedades
curativas. Es un hecho que la demanda de farmacos sera muy importante para los

proximos afnos. Y para combatir las enfermedades que aquejan a la sociedad hoy
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en dia sera importante el manejo y conocimiento de plantas y hierbas. Un digno
representante de la medicina tradicional es el Tomillo, especie que podemos

encontrar abundantemente en México.

Thymus o tomillo es un género con alrededor de 215 a 350 especies de hierbas y
subarbustos perennes de la familia de las Lamiaceas. Son nativas de las regiones
templadas de Europa y Asia, Africa del Norte y Groenlandia. Existen diversas formas
de usar el tomillo, sin embargo, las mas comunes se enfrascan en la cocinay en la
medicina, asi como también en la actualidad se utiliza de manera frecuente en los

cosmeéticos ya que se ha demostrado que tiene un efecto positivo contra el acné.

El tomillo es un farmaco con accién antiespasmadica, expectorante y antiséptica,
entre otras. Esta muy difundido en nuestro pais, donde puede encontrarse solo
(farmaco, extracto fluido, aceite esencial, etc.) y en numerosas asociaciones,
especialmente mezclas para infusion destinadas al tratamiento de afecciones
respiratorias y digestivas o para lavados antisépticos tépicos (cutdneos, bucales,

vaginales, etc.).

En la industria alimenticia, los alimentos organicos estan adquiriendo gran
relevancia debido a la tendencia de utilizar en la elaboracion de alimentos
preparados sustancias naturales como conservadores, potencializadores de sabor
y aromatizantes, entre otros. Por esta razon, uno de los principales enfoques
actuales en la industria alimentaria es el uso de especies vegetales con
fotoquimicos que ayuden en la preservacion y mejoramiento del aspecto del

alimento.

México, por su ubicacion geografica, caracteristicas orograficas y climaticas es uno
de los principales paises productores de especias en el mundo. Poco se sabe de
los verdaderos tesoros que guardan los desiertos y semidesiertos mexicanos; su

biodiversidad es de las mas ricas del mundo, en cuestion de especies vegetales,



siendo una de las mas utilizadas en el arte culinario nacional, debido a su amplia

gama de olores, aromas y sabores.

Para la industria de los cosméticos, hay diferentes estudios que comprueban la
efectividad del Tomillo. Cientificos de Leeds, Inglaterra, probaron los efectos de las
tinturas de mirra, caléndula y tomillo en Propionibacterium acnes (P. acnes), la
bacteria que causa el acné. Encontraron que el tomillo podria ser efectivo en el
tratamiento del acné.Su efecto antibacteriano demostré ser mas fuerte que el de las
concentraciones estandar de peroxido de benzoilo, el ingrediente activo en la
mayoria de las cremas y lavados para el acné. El perdxido de benzoilo también
causa una sensacion de ardor e irritacion en la piel. lo que significa que una tintura
de tomillo podria ser una solucién para el acné y con menos efectos no deseados

gue lo que se venden hoy en farmacias.

De las especies del género Timo se utilizan las hierbas secas o frescas, como fuente
de aceites esenciales. Sin embargo, sélo una pequefia parte de las especies, como
Thymus mastichina, Thymus serpyllum, Thymus vulgaris y Thymus zygis son de

importancia comercial.

En realidad, lo méas valioso de este tipo de hierbas son sus aceites esenciales,
mismos que son extraidos casi siempre de la superficie del Tomillo.
Desafortunadamente, en algunos casos, los aceites esenciales son dificiles de
aplicar directamente, ya que sabe que existen diferentes factores tales como el
calor, el oxigeno, la humedad y la luz que pueden desencadenar reacciones de
oxidacion en estos aceites esenciales. Hasta afios recientes, se han utilizado
antioxidantes ya sean naturales o sintéticos que han ayudado a preservar las
propiedades de estos aceites. Sin embargo, en la actualidad existen otros métodos
gue ayudan a preservar tales propiedades, con un mayor rendimiento y con costos
mas bajos, tal es el caso de la microencapsulacién por medio del secado por

aspersion.
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1. ANTECEDENTES

1.1 Aceites esenciales.
Los aceites volatiles, aceites esenciales o simplemente esencias, son las sustancias

aromaticas naturales responsables de las fragancias de las flores y otros érganos
vegetales. Son sintetizadas y segregadas por determinadas estructuras histologicas
especializadas, frecuentemente localizadas sobre o en la proximidad de la
superficie de la planta: células oleiferas, conductos o cavidades secretoras, 0 en
pelos glandulosos. Con frecuencia estan asociadas con otras sustancias, como
gomas y resinas, y tienden a resinificarse por exposicion al aire. En el mundo vegetal
estan muy extendidas en numerosas especies botanicas. Son especialmente
abundantes en las coniferas, lamiaceas, apiaceas, mirtaceas, rutaceas vy
asteraceas. Se le atribuyen variadas funciones en las plantas como proteccion
frente a insectos y herbivoros, adaptacion frente al estrés hidrico y son de gran
importancia en la polinizacion, debido a que constituyen elementos de comunicacion

guimica por su volatilidad y marcado olor.

Los aceites esenciales, en general, constituyen del 0,1 al 1% del peso seco de la
planta. Son liquidos con escasa solubilidad en agua, solubles en alcoholes y en
disolventes organicos. Cuando estan frescos, a temperatura ambiente, son
incoloros, ya que al oxidarse se resinifican y toman un color amarillento oscuro. La
mayoria de los aceites son menos densos que el agua (salvo excepciones como los
aceites esenciales de canela, sasafras y clavo) y con un alto indice de refraccion
(Luegon, 2004).

1.1.1 Composicion quimica de los aceites esenciales.

Segun afirma Luegon (2004), en cuanto a su composicién quimica, a excepciéon de
las esencias derivadas de heterésidos (como la de las almendras amargas y
mostaza), son generalmente mezclas complejas de constituyentes muy variables
que pertenecen, de forma casi exclusiva, al grupo de los terpenos y, en menor
medida, al grupo de los compuestos aromaticos derivados del fenilpropano

(aldehido cindmico, eugenol, anetol, aldehido anisico y safrol, entre otros). Algunos
11



aceites son casi mono moleculares, ya que poseen casi en exclusiva un solo
componente, otros son ricos en 2-3 moléculas. Pero la mayoria son poli
moleculares, puesto que contienen 3-4 moléculas mayoritarias, un cierto nimero de
moléculas minoritarias y, en ocasiones, centenares de moléculas diferentes que

s6lo estan presentes en trazas.

1.1.1.1 Terpenos.

Con el nombre de terpenos se conoce a un grupo importante de componentes
vegetales que tienen un origen biosintético comun. Todos, aunque con estructuras
quimicas muy distintas, proceden de la condensacion, en namero variable, de

unidades isoprénicas.

La ruta biogenética se inicia por condensacion de dos moléculas de AcCoA, dando
acetoacetil-CoA el cual se condensa a su vez con otra molécula de AcCoA
originando 3- hidroxi-3-metilglutaril-CoA. Este compuesto se reduce para
convertirse en acido mevalénico (3,5-dihidroxi-3-metilvaleridnico) y posteriormente
por fosforilaciébn y descarboxilacion, en isopentenilpirofosfato (IPP), el cual, por
isomerizacion da lugar a dimetilalil-pirofosfato (DAMPP), compuesto altamente
reactivo. La condensacion, mediante union “cabeza-cola” de estos dos ultimos
compuestos origina el geranil-pirofosfato (GPP) que posee 10 atomos de carbono y
es precursor de un gran nimero de principios activos vegetales (monoterpenos,
iridiodes, algunos alcaloides, etc.). El acoplamiento a este GPP de nuevas unidades

de IPP origina moléculas de mayor peso molecular.

Los compuestos terpénicos estan formados por unidades de isopreno (5 carbonos),
gue pueden ser monoterpenos (10 carbonos) y sesquiterpenos (15 carbonos). Estos
monoterpenos y sesquiterpenos pueden ser, a su vez, aciclicos, monociclicos y

biciclicos, y también oxigenados y no oxigenados.
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Figura 1. Mecanismo que explica el origen biosintético de los terpenos. Todos, aunque con
estructuras quimicas muy distintas, proceden de la condensacion, en nimero variable, de unidades
isoprénicas.

1.2 ACEITE ESENCIAL DE TOMILLO

1.2.1 Composicion del aceite de Tomillo

El tomillo contiene un aceite esencial, de composicion variable segun la subespecie.
Elementos basicos de esta esencia son el timol y el carvacrol, responsables de su
aroma, pero también geraniol, linalol, terpineol, etcétera. Contiene ademas
flavonoides, acidos fendlicos como el acido caféico y el rosmarinico, taninos en
abundancia, y sapondsidos. Todos estos principios activos, actuando de forma
conjunta, confieren al tomillo distintos efectos terapéuticos, que han merecido la
puesta a prueba de numerosos ensayos clinicos. Se considera estimulante del
apetito, ténico, expectorante, antiséptico, aperitivo, colerético, antiespasmaodico,
antiinflamatorio, ligeramente astringente, antiparasitario y antifangico (Cebrian,
2018).

1.2.1.1 Timol

El timol (2-isopropil-5-metilfenol) es principalmente un bactericida, plaguicida y
fungicida. Este aceite esencial tiene efecto también contra organismos mayores (no
s6lo bacterias) y es un eficaz y ecoldgico tratamiento contra el parasito varroa, un
acaro que produce la enfermedad conocida como varroasis y que causa verdaderos

estragos a la fauna de las abejas.
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Uno de los extractos de timol donde mas propiedades se han extraido es del tomillo
rojo (Thymus Zigis). Dicho extracto se puede aplicar de forma preventiva y curativa
contra determinados hongos e insectos directamente sobre las plantas. También se
ha demostrado su potencial en postcosecha. Aplicado el timol sobre las frutas
recolectadas, aumentaban su tiempo de vida y conseguia reducir el desarrollo de

las esporas de hongos comunes en la postcosecha (Plantas Medicinales, 2019).

El timol, como constituyente del tomillo lo usaban ya los antiguos egipcios en la
preparacion de momias por sus propiedades conservantes antimicrobianas y
fungicidas. Hoy en dia se emplea bastante como antiséptico (p.ej. en la higiene
dental) en la medicina humana y veterinaria, como conservante en la industria

alimentaria, como aroma en la perfumeria, etc. (Junquera, 2018).

El extracto de tomillo al 8% contiene un 8% de timol, y en cuestién, un 38% 0 mas
de aceite de tomillo. El resto lo compone estructurantes y materias inocuas. Nada
mas que la concentracion al 8% tiene efectos fungicidas. Se aplica con una

dosificacion de 4-6 cc/L, fumigado y disuelto en agua (Plantas Medicinales, 2019).

El timol, como la mayoria de los compuestos insecticidas naturales es bastante
volatil y se descompone rapidamente cuando esta expuesto a los rayos UV de la luz
solar. Por ello, su efecto sobre animales expuestos al sol, como ocurre con el
ganado, es de corta duracion, a lo maximo unos pocos dias, a menudo s6lo unas
horas. Para su uso veterinario esto implica que, si logra matar los parasitos
inmediatamente tras el tratamiento, apenas protege contra la reinfestacion, es decir,
fundamentalmente carece de efecto residual. Esto resulta particularmente
desventajoso en la ganaderia, pues significa que habria que tratar al ganado muy a
menudo. No obstante, por esa misma razén no deja a penas residuos quimicos
significativos en los tejidos del animal tratado (carne, leche, cueros, pelaje, etc.), lo
gue puede tener ventajas para su uso o comercializacién (p.ej. en la ganaderia

ecoldgica) (Junquera, 2018).
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1.2.1.2 Carvacrol

El carvacrol o cimofenol, CsH3sCH3(OH)(CsH7), es un fenol monoterpenoide. Tiene
sabor picante y produce el aroma del orégano (Ultee, Slump, Steging, & Smid,
2000).

El carvacrol inhibe el crecimiento de diversas cepas de bacterias por ejemplo
Escherichia coli. (Du et al., 2008).

Se probd en apio infectado con Salmonella, y el carvacrol elimind las colonias de
Salmonella inmediatamente. (Marcos-Arias, Eraso, Madariaga, & Quindos, 2011)
Se cree que esta accion puede ofrecer una alternativa para mantener los alimentos

libres de tales organismos dafinos (Group, 2016).

1.2.2 Aplicaciones del aceite esencial de tomillo.

El aceite de tomillo se utiliza como bactericida en enjuagues bucales y linimentos
(liquidos para aliviar dolores e inflamaciones). También se aplica en el cuero
cabelludo para tratar la calvicie y en las orejas para combatir infecciones bacterianas
y micéticas. El aceite esencial de tomillo, que se obtiene de sus hojas, se utiliza a

menudo como un remedio natural para la tos.

En un estudio, una combinacién de hojas de tomillo y de hiedra ayudé a aliviar la
tos y otros sintomas de bronquitis aguda. También se utiliza en jabones,
acondicionadores y limpiadores faciales que son creados a base de la flor o de la

hoja del tomillo; su aceite esencial también hace presencia en estos procesos.

Un equipo del Centro de Estudios de Ciencias Animales y Veterinarias de Portugal
estudid la actividad antimicrobiana de los aceites esenciales extraidos de una serie
de plantas aromaticas, incluido el aceite de tomillo. Ellos reportaron que el aceite de
tomillo, incluso en bajas concentraciones, mostro potencial como un conservante
natural de los productos alimenticios contra varias bacterias comunes transmitidas

por los alimentos que causan enfermedades humanas.
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En un estudio polaco se probd el aceite de tomillo y el aceite de lavanda, y
observaron que el aceite de tomillo era eficaz contra cepas resistentes de
estafilococo, enterococo, Escherichia y Pseudomonas bacterias (Mannise, 2018).

1.3 Microencapsulacion.

Los aceites esenciales son conocidos por sus humerosas actividades biolégicas y
organolépticas, pero su empleo suele verse limitado por su alta volatilidad y
tendencia a degradarse. La microencapsulacion es una estrategia vélida para
superar estos inconvenientes. Es un proceso de construccion de una barrera
funcional entre el nucleo y el material de la pared para evitar reacciones quimicas y
fisicas, y asi mantener las propiedades biol6gicas, funcionales y fisicoquimicas del

material del nucleo.

La eleccion de una microencapsulacién apropiada, la técnica y el material de la
pared dependen del uso final del producto y de las condiciones de proceso
involucradas. La microencapsulacion tiene la capacidad de mejorar la estabilidad
oxidativa, la termo-estabilidad, la vida atil y la actividad biolégica de aceites.
Ademas, también puede ser util para controlar la volatilidad y las propiedades de
liberacion de los aceites esenciales (Bakry et al, 2016). Esta técnica puede envolver
una sustancia solida, liquida o gaseosa con otra sustancia en una capsula sellada

muy pequena.

El material del nucleo es gradualmente difundido a través de las paredes de la
capsula ofreciendo asi la liberacién controlada de las propiedades bajo condiciones
deseadas (Fang & Bhandari , 2010).

Por lo tanto, la tecnologia de microencapsulacion puede ser utilizada para entregar
componentes bioactivos, y mejorar sus propiedades utiles. Dependiendo de las
propiedades del material del nacleo, la composicion del material de las paredes, y
de la técnica de microencapsulacion, se pueden obtener diferentes tipos de

particulas: esferas simples recubiertas por un revestimiento de espesor uniforme,
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particulas que contengan una forma irregular en el nucleo, muchas particulas del
ndcleo incrustadas en una matriz continua del material de las paredes, diferentes
ndcleos dentro de la misma capsula y microcapsulas con multi paredes
(Gharsallaoui, Roudaut, Chambin, Voilley, & Saurel, 2007).

En resumen, la microencapsulacion puede ser definida como un proceso de
elaboracion de una barrera funcional entre el nicleo y el material de recubrimiento
para evitar las reacciones fisicas y quimicas y mantener las propiedades

fisicoquimicas del material del nucleo.

1.3.1 Utilidades de la microencapsulacion.
Entre la diversidad de utilidades de microencapsulacion, segun afirma Redaccion
AINIA (2011):

1.3.1.1 Proteccion frente a pérdidas nutricionales o funcionales.

Por ejemplo, para la incorporacion en alimentos, cosméticos, etc. de ingredientes
naturales, aditivos volatiles, aceites esenciales, antimicrobianos, enzimas, bacterias
(como acido-lacticas como starters o probiéticos). Mediante la microencapsulacion
se puede generar una barrera entre materiales muy delicados y el ambiente y asi
puede incrementarse el efecto de sustancias bioactivas contenidas en extractos o
aceites esenciales y minimizar su impacto sensorial en los alimentos que se desea

preservar.

1.3.1.2 Liberacion controlada en el tiempo de nutrientes.

La microencapsulacion permite ralentizar el efecto de un determinado ingrediente,
de manera que éste no se produzca Unicamente momentos después de su
consumo, si no que su efecto se atende y prolongue en el tiempo, de manera

sostenida, a medida que las microcapsulas se van liberando.
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1.3.1.3. Estabilidad durante el almacenamiento y disminucion de la higroscopicidad.

La higroscopicidad es la capacidad de los materiales para absorber la humedad
atmosférica. La microencapsulacion de ingredientes con efectos positivos permite
aportar una proteccion extra frente a factores externos, como el oxigeno
atmosférico, la temperatura y/o la humedad ambiental, el pH del alimento, radicales
libres, sustancias incompatibles por contacto, garantizando su llegada al punto de

absorcion, con una degradacion minima.

1.3.1.4. Proteccion de células frente a ambientes desfavorables.
Permite su liberacion en una forma viable y biol6gicamente activa. Por ejemplo, en
el caso de los alimentos probidticos, esta liberacion se desea que se produzca en

el intestino.

1.3.1.5. Modificacion del estado de agregacion aparente.
Conversion de liquidos en solidos para facilitar la manipulacién o fijacion de

sustancias volatiles para su liberacion controlada.

1.3.1.6. Generacion de materiales de envasado.

Da respuesta a las necesidades para generar nuevos materiales de envasado o
envases para productos frescos de corta vida atil sin perder las cualidades de
calidad o de higiene.

Estos beneficios explican el creciente interés que ha despertado este tipo de
procesos en los ultimos afios dada su capacidad de conferir altas prestaciones a
sustancias diversas, a utilizar no so6lo en el sector alimenticio sino también en

multiples sectores tan diversos como la agricultura, la cosmética y la farmacia.

1.3.2 Aplicaciones de la microencapsulacion.

Esta técnica se aplica en la industria alimenticia en bebidas principalmente lacteas,
como leches fortificadas con minerales como hierro 0 manganeso, o0 aceites con
propiedades antioxidantes. En la bolleria se encapsulan ingredientes que se liberan

una vez que se alcanza un nivel de temperatura especifico, un ejemplo de esto es
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en ingredientes como el acido sérbico o ascorbico. Otra aplicacion es en productos
que contienen células probidticas encapsuladas que al ingerirse en una dosis
adecuada puede mejorar la flora. Un ejemplo es el helado con probi6tico (Redaccién
AINIA, 2011).

1.3.3 Técnicas de microencapsulacion.

Bakry et al. (2016) sefialan que se han utilizado numerosas técnicas para la
microencapsulacion de aceites esenciales, marinos y vegetales. Estas técnicas
incluyen emulsificacion, secado por aspersion, sistema coaxial de electro aspersion,
secado por congelacion, coacervacion, polimerizacién in situ, extrusion, tecnologia

de fluido supercritico y revestimiento de lecho fluidizado.

En general los métodos de microencapsulacion se dividen en tres tipos: Métodos
quimicos, métodos fisicoquimicos y métodos fisico-mecanicos. Entre estas
técnicas, el lecho fluido o el método de suspension de aire, la coacervacion, la fase
de separacion, secado por aspersion, congelacion por pulverizacion, y el método de
evaporacion de solvente son ampliamente utilizados. A continuacién, se muestran
dos tablas en las que se demuestra la clasificacion de los métodos de
microencapsulacién, asi como sus caracteristicas particulares (Naga Jyothi et al,
2010).

Tabla 1. Diferentes técnicas utilizadas para microencapsulacion (Ghosh, 2006).

Procesos quimicos Procesos fisicoquimicos Procesos fisico-mecanicos
Polimerizacion Coacervacion y fase de Secado por aspersion y
interfacial separacion congelacion
Polimerizacién in situ Encapsulacién sol-gel Fluido de lecho empacado
Policondensacion Microencapsulacion Evaporacion de solvente
asistida por €0,
supercritico
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Tabla 2. Procesos de microencapsulacién. * El tamafio de 5000 um no es una limitacién para el
tamafio de la particula. Los métodos también son aplicables para el macro revestimiento

(Lachman, Lieberman & Kanig, 1987).

Proceso de Naturaleza del material | Tamafo aproximado
microencapsulacion del ndcleo de particula (um)
Suspension de aire Solidos 5-5000*

Coacervacion y fase de Solidos y liquidos 2-5000*

separacion
Centrifugacion multi Sodlidos y liquidos 1-5000*
orificio

Secado por aspersion Solidos 600-5000*
y congelamiento
Evaporacion del Solidos y liquidos 600

solvente

Existen muchas técnicas disponibles para la encapsulacién de alimentos. Se
proponen muchos procedimientos, pero ninguno de ellos puede considerarse como
un proceso universal aplicable para componentes alimenticios bioactivos. Esto
debido al hecho de los componentes alimenticios bioactivos individuales tienen su

propia estructura molecular (Augustin & Hemar, 2009).

Desde que los compuestos encapsulados son comunmente liquidos, muchas
tecnologias se basan en el secado. Diferentes técnicas como el secado por
aspersion, el secado por pulverizacion, revestimiento de lecho fluido, y el secado
por congelacion estan disponibles para encapsular agentes activos (Gibbs,
Kermasha, Alli, & Mulligan, 1999; Zuidam & Henrich, 2009).

Los costos de produccién, el tipo y tamafio que deberan tener las microcapsulas,

asi como las propiedades fisicas y quimicas del recubrimiento y el mecanismo de
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liberacion del principio activo, son los principales aspectos para considerar para
seleccionar un método de encapsulacion en especifico (Villena et al., 2009).
De manera préctica, a continuacion, se mencionaran algunas de las técnicas de

microencapsulacion que se emplean hoy en dia.

1.3.3.1 Emulsificacion.

Las emulsiones son utilizadas en una amplia variedad de productos farmacéuticos
y alimenticios. La tecnologia de emulsificacion es un paso clave en la
microencapsulacion de aceites. Es generalmente aplicada para la encapsulacion de
bioactivos en soluciones acuosas, las cuales pueden ser utilizadas ya sea
directamente en el estado liquido o pueden secarse para formar polvos después de

la emulsificacion.

Por ejemplo, en una microencapsulacion de secado por pulverizacién y congelacion,
el nucleo y los materiales de las paredes pueden ser preparados por técnicas de
emulsién antes del secado final. Basicamente una emulsién consiste en al menos
dos liquidos inmiscibles, usualmente aceite y agua, con unos de los liquidos
disperso como pequefias gotas esféricas en el otro.

Un sistema gue consiste en gotas de aceite dispersas en una fase acuosa se conoce
como una emulsion aceite en agua (oil-in-water) (O/W), mientras que un sistema
gue consiste en gotas de agua dispersas en una fase aceitosa es llamada agua en
aceite (water-in-oil) (W/O). También se han desarrollado emulsiones multiples,
como aceite en agua en aceite (O/W/O) o agua en aceite en agua (W/O/W) (Bakry
et al., 2016).

Para obtener una solucién estable cinéticamente, los emulsionantes o
modificadores de textura son comunmente afiadidos en el sistema de emulsion. Los
diametros de las gotas de la emulsion en un sistema alimenticio tienen un rango de
0.1 a 100 micrometros (Fang & Bhandari , 2010).
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Los emulsionantes son compuestos anfifilicos (lipidos, algunas proteinas, péptidos,
y polimeros) utilizados para estabilizar la fase dispersa previniendo los sistemas de
la separacion de fases. Muchos de los emulsionantes utilizados en la industria
alimenticia para estabilizar emulsiones son, ya sea sintéticos (esteres 0 a menudo
acidos grasos) o de origen animal (como leche, huevo o proteinas de la carne)
(Kralova & Sjoblom, 2009).

Varios métodos de emulsion y doble emulsion son aplicados en la fabricacién de
micro y nano particulas funcionales usadas para la encapsulacion y la liberacion
controlada. Por ejemplo, particulas de copolimero biocompatibles y biodegradables
de acido glicélico y acido poli-lactico (PLGA) estan entre los sistemas de liberaciéon
mas importantes en las aplicaciones biomédicas, incluyendo la terapia celular,
tratamientos anticancer, y la ingenieria de tejidos (Ankrum et al., 2014; Chen,
Ouyang, Zhou, Li & Ye,2014; Zhang et al., 2013).

1.3.3.2 Sistema coaxial de electro aspersion.
Este método es una tecnologia novedosa para encapsular aceites en alimentos,

cosmeéticos, y en farmacos (Zhang et al., 2011; Koo, Cha, Song, Chung & Pan,
2014).

Recientemente se utilizd un sistema de electro aspersion coaxial de dos fases, las
soluciones de entrada y de salida se atomizaron de manera coaxial y
simultaneamente a través de dos canales de alimentacion diferentes hacia una
boquilla. En el proceso de electro aspersion el compuesto de Taylor forma un cono
con una estructura del nicleo y cubierta en la parte superior de la boquilla de
aspersion, y la solucion polimérica de salida encapsula el liquido de entrada. Las
pequefias gotas cargadas se forman cuando el liquido a granel se rompe por la
repulsion de Coulomb. Las caracteristicas principales del método es que es facil,
rapido, y eficiente con la maxima retencion del material del nucleo, es decir, se
obtuvo la maxima eficiencia de encapsulacion (85.15%) con microencapsulacion de

aceite de menta en una matriz de alginato-pectina.
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La siguiente figura muestra una ejemplificacion esquematica del sistema de electro
aspersion coaxial de dos fases, el cual estd compuesto de dos jeringas, una boquilla
de acero inoxidable que contiene una aguja, y un generador de alto voltaje. El liquido
de las paredes fue preparado en una jeringa (2) y el liquido del nucleo fue inyectado
utilizando la jeringa (1). La aguja de la boquilla tenia un diametro de salida y entrada
de 0.51 mm y 0.2 mm, respectivamente. Cada jeringa estaba unida a una valvula
programable. Se aplico un voltaje en el rango de 0 a 30 kV y una corriente limite de
2 mA generada por un generador de alto voltaje a la boquilla coaxial. (Koo, Cha,
Song, Chung, & Pan, 2014)

Syringe pump 1: core liquid

i
—— Ty

- e

Syringe pump 2: wall liquid ¥ Light
®,000
\’ High-voltage
// !\ generator

Figura 2. Mecanismo que explica el origen biosintético de los terpenos. Todos, aunque con
estructuras quimicas muy distintas, proceden de la condensacion, en nimero variable, de unidades
isoprénicas.

La electroaspersion coaxial tiene varias ventajas, como la distribucion uniforme del
tamafio, la alta eficiencia de encapsulacion y la proteccion efectiva de la
bioactividad. En consecuencia, el control del proceso en electro aspersion coaxial

es dificil en cierta medida. (Zhang, Huang, Si, & Xu, 2012)

1.3.3.3 Secado por congelacion.
También conocido como liofilizacion o criodesecacion, es un proceso simple, se

utiliza para la deshidratacion de casi todos los materiales y aromas sensibles al calor
como los aceites. Antes de secar, el aceite se disuelve en agua y se congela (entre
-90°C y -40°C) (Heinzelmann, Franke, Velasco & Marquez-Ruiz, 2000;

Heinzelmann, Franke, Jensen & Haahr, 2000) y luego se reduce la presion
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circundante y se agrega suficiente calor para permitir que el agua congelada en el
material sublime directamente de la fase sélida a la fase gaseosa (Oejten & Haseley,
2014).

Los materiales secados por congelacion parecen tener la retencion maxima de
compuestos volatiles en comparacion con el secado por aspersion (Krokida &
Philippopoulos, 2006). Se ha encontrado que las muestras secadas por congelacion
fueron mas resistentes a la oxidacion y con una eficiencia en la microencapsulacion

mas baja (Velasco, Dobarganes, & Marquéz-Ruiz, 2003).

Las mayores desventajas del método incluyen el uso de altos niveles de energia,
tiempos de proceso mas largos, y costos de produccion mas altos comparados con

otros métodos de secado (Desobry, Netto, & Labuza, 1997).

Los materiales secados por congelacion pueden tener una mayor porosidad, por lo
gue exponen el material nuclear al medio ambiente. Sin embargo, los productos
bioactivos de estructuras porosas obtenidos del secado por congelacion ofrecen

una liberacién mayor de los farmacos (Sinha , Agrawal, & Kumria, 2007).

1.3.3.4 Coacervacion
La coacervacion es una de las técnicas de encapsulacion mas antiguas y utilizadas.

Implica la atraccion electrostatica entre 2 biopolimeros de cargas opuestas, y la
formacion de coacervados ocurre en un rango de pH estrecho (Leimann, Goncalves
, Machado, & Bolzan, 2009).

De manera que pueden distinguirse, en este sistema, dos zonas, una rica en
sustancia coloidal y la otra que contiene una baja proporcién de la macromolécula.
En la fase rica en coloide, la macromolécula puede quedar constituyendo una fase
en forma de pequefias gotas al estado liquido. Este fendomeno se denomina

coacervacion y las pequefias gotas forman el estrato liquido llamado coacervado.
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Cuando se forma el coacervado y en condiciones favorables, éste puede producir
la microencapsulacion de pequenfias particulas sélidas o gotas de liquido inmiscibles
que se encuentren en la interfase. La coacervacion se ha definido como la
separacion de un sodlido liofilico en forma de gotas liquidas en vez de constituir

agregados solidos.

El proceso de coacervacion se ha clasificado en coacervacion simple y compleja.
La coacervacion simple se ha utlizado para encapsular pescado, albahaca,
citronela, hierba de limén y aceite de arbol de té. En la coacervacion simple, el
polimero es salado por la accion de electrolitos, como el sulfato de sodio, o
desolvatado por la adicién de un no disolvente miscible en agua, como el etanol o
aumentando / disminuyendo la temperatura. Estas condiciones promover las
interacciones macromolécula-macromolécula (Martins, Rodrigues & Rodrigues,
2009; Ocak, Gulumser & Baloglu, 2011).

Para inducir la fase separacion, coacervacion simple utiliza sales inorganicas
econdémicas, mientras que la coacervacion compleja es mas sensible incluso a un
pequefio cambio de pH. Ademas, la coacervacién compleja utiliza relativamente
hidrocoloides caros (Sutaphanit & Chitprasert, 2014).

Un ejemplo caracteristico de coacervacion compleja es el que se produce cuando
reacciona la goma ardbiga con la gelatina en condiciones apropiadas. La goma
arabiga posee carga negativa y si se encuentra en un medio con la gelatina cargada
en forma positiva, se produce una interaccion entre ambas, provocandose la
separacion de fases y formacion de un coacervato. En este caso, la coacervacion
compleja es muy dependiente de pH, puesto que para que la interaccion se
produzca en buenas condiciones, es necesario que la gelatina se encuentre cargada
fuertemente positiva, y esto ocurre cuando la solucion esta a un pH por debajo de

Su punto isoeléctrico.
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Para efectuar la microencapsulacién por coacervacion, es necesario que, una vez
producida la separacién de fase, se encuentre en la interfase el material formador
del nucleo para que el polimero se deposite formando una pelicula sobre él. Esto
ocurre si el polimero es capaz de adsorberse en la interfase formada entre el nicleo

y la fase liquida del sistema.

La separacion de las fases y formaciébn de coacervatos se puede efectuar
provocando algunos cambios en el sistema coloidal. Estos pueden referirse ya sea
a reduccion de la solubilidad del coloide en el liquido que actia como fase continua,
o bien a la introduccion de algunas sustancias capaces de reaccionar con el
polimero. La separacién de fases puede lograrse también aprovechando la diferente
solubilidad que presenta, en un solvente determinado, la sustancia coloidal que se

utiliza como agente de recubrimiento.

Esta situacion puede ejemplificarse con la microencapsulacion del n-acetil-p-
aminofenol con etilcelulosa. La etilcelulosa se disuelve en ciclohexano a
temperaturas relativamente elevadas, pero es insoluble a temperatura ambiente.
Para producir la microencapsulacion, se dispersa la etilcelulosa, por ejemplo, al 2%
en ciclohexano y se calienta hasta disolucion completa. En esta solucion se dispersa
el n-acetil-p-aminofenol, finamente dividido, luego se enfria el sistema bajo agitacion
continua. Al disminuir la solubilidad de la etilcelulosa en el solvente, se produce la
coacervacion y el polimero se deposita sobre las particulas del farmaco
recubriéndolas con una fina pelicula. El sistema se enfria posteriormente a
temperatura ambiente produciéndose la gelacion de la microcdpsula y la
solidificacion de la cubierta. Las microcapsulas se separan y se someten después
a los procesos de endurecimiento y de desecacion que son comunes para este tipo

de procedimiento.
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La separacion de fases con formacion de coacervados puede conseguirse también,
adicionando al sistema que contiene el material de recubrimiento disuelto, un
solvente en el cual, la sustancia formadora de pelicula sea insoluble o una sal que

provoque la precipitacion.

1.3.3.5 Secado por aspersion.
El secado por aspersion es una técnica utilizada para la encapsulacion de

compuestos activos y es simple, de bajo costo, reproducible y facil de escalar.
Ademas, es Util para encapsular materiales sensibles al calor (como el aceite de
pescado) por su corto tiempo de secado (5-30s) (Desai & Jin Park, 2005).

Este método produce un polvo con microparticulas de baja actividad en agua (a,,),
simplificando el transporte, el manejo, almacenamiento y asegurando la calidad
microbiolégica (Gouin , 2004). Sin embargo, la encapsulacién por secado por
aspersion se considera una tecnologia de inmovilizacion en vez de una verdadera
tecnologia de encapsulacion porque algunos de los compuestos activos
permanecen expuestos en la superficie de las microparticulas (de Vos, Faas,
Spasojevic, & Sikkema, 2010).

En el primer paso, se prepara la dispersion, los materiales de las paredes de la
capsula son disueltos en agua destilada con agitacion. Las soluciones se mantienen
durante las noches en un cuarto especial o en un refrigerador para asegurar la
completa saturacion de las moléculas de polimero y asi evitar cualquier cambio
debido a la temperatura. El material del nucleo es afiadido a las soluciones con o
sin un emulsificante, dependiendo de las propiedades del emulsificante y de las
propiedades de los materiales de las paredes, y todo esto antes de entrar a la

segunda etapa.

En el proceso de secado por aspersion, las gotas de emulsion inicial estan en un
rango de entre 0.1 a 100 ym de didmetro. La emulsion formada debe ser estable en

un cierto periodo de tiempo, antes del secado por aspersion, la viscosidad debe ser
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lo suficientemente baja para prevenir inclusion de aire en la particula, y las gotas de

aceite deben ser un poco mas pequefias. (Drusch, 2007).

La viscosidad de la emulsion y la distribucidon del tamafio de la particula tiene efectos
significativos en la microencapsulacion por secado por aspersion. Es posible la
formacién de gotas elongadas y grandes que puedan afectar negativamente el
grado del secado, por sus altas viscosidades, las cuales interfieren con el proceso
de atomizaciéon. También la temperatura de entrada y salida del aire son condiciones

gue tienen que ser controladas de manera Optima.

La alimentacién se atomiza en forma de gotas finas en un medio de secado caliente
(aire o nitrégeno). Cuando las pequefias gotas hacen contacto con el medio de
secado a alta temperatura, una rapida evaporacion del solvente (principalmente
agua) ocurre y se produce instantdneamente un polvo (Gharsallaoui, Roudaut,
Chambin, Voilley, & Saurel, 2007).

De hecho, la temperatura de entrada del aire modifica la viscosidad y fluidez de la
emulsion, ademas de su capacidad para tener una atomizacién homogénea, y por
lo tanto afecta de manera negativa. Cuando la temperatura de alimentacion
aumenta, la viscosidad y el tamafio de las particulas decrece. Sin embargo, la
volatilidad o degradacién de algunos componentes sensibles a la temperatura
puede ocurrir por las altas temperaturas. Para asegurarse que las gotas de cada
atomizacion alcancen el nivel de secado deseado, la velocidad de atomizacion se
ajusta antes de atomizar hacia la camara de secado. Ademas, los ajustes
apropiados a la temperatura de entrada del aire y la velocidad de flujo son

importantes (Zbicinski , Delag, Strumillo, & Adamiec, 2002).

La eficiencia de la microencapsulacion se puede mejorar aumentando la
concentracion de sdlidos (materiales de pared) en la solucién, que puede estar
relacionado con la formacién de un caparazon alrededor del material del nicleo
(Young, Sarda, & Rosenberg, 1993).
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Rubilar et al., (2012) informaron que “la eficiencia de microencapsulacion del aceite
de linaza aumentd de 54.6% a 90.7% cuando se usa una alta concentracion de 30%

de pared material en lugar de usar 25% de material de pared”.

El material de la pared debe ser soluble en agua a un nivel aceptable, ya que casi
todos los procesos de secado por pulverizacion en la industria alimentaria se llevan
a cabo a partir de una formulacion de alimentacion acuosa (Gouin , 2004). Es
necesario elegir los materiales de pared con alta eficiencia para la
microencapsulaciéon mediante secado por aspersion, ya que juegan un papel
importante en la eficiencia de la encapsulacion y la estabilidad de las microcdpsulas.

Los criterios para seleccionar un material de pared se basan principalmente en sus
propiedades fisicoquimicas como la solubilidad, el peso molecular, transicion de
vidrio /fusién, cristalinidad, difusibilidad y formacion de pelicula y propiedades
emulsionantes. Ademas, el costo también debe ser considerado. Por lo tanto, la
eleccion juiciosa del material de encapsulacion segun la aplicacién deseada es una

tarea importante (Gharsallaoui, Roudaut, Chambin, Voilley, & Saurel, 2007).

Un paso importante en el desarrollo de microcdpsulas es la seleccion de un material
de pared que cumpla con los criterios requeridos, incluidos la resistencia mecanica,
compatibilidad con el producto, liberacion térmica o de disolucién apropiada y
tamafio de particula apropiado (Brazel, 1999).

La seleccion de materiales de pared para microencapsulacion mediante secado por
aspersion ha implicado tradicionalmente procedimientos de prueba y error hasta
qgue se forman las microcapsulas. Luego se evalian las capsulas por diferentes
pruebas, por ejemplo, eficiencia de encapsulacion, tamafio de particula, estabilidad
bajo diferentes condiciones de almacenamiento, grado de proteccion proporcionado

al material del nucleo y morfologia de las microcapsulas mediante microscopia de
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barrido (Pérez-Alonso, Baez-Gonzalez, Beristain, Vernon-Carter , & Vizcarra-
Mendoza , 2003).

La razén principal que limita la técnica de secado por aspersion en la
microencapsulacion es el nimero limitado de materiales de pared disponibles,
estos, deben de tener una buena solubilidad en agua. Otra desventaja para el
secado por aspersion que debe considerarse es que produce un polvo fino de

microcapsulas, que necesita mas procesamiento como aglomeracion.

Ademas de la menor estabilidad oxidativa debido a las altas temperaturas utilizadas
durante el proceso de atomizacion.

De manera general, los pasos para el secado por aspersion son los siguientes:

- Se tiene un producto inicial en estado liquido

- El producto inicial entra en contacto con el aire caliente

- Se seca hasta el grado que se necesita

- Se recupera el producto final

Todo este proceso se lleva a cabo en una cdmara de secado que tiene forma
cilindrica y cuenta con un cono en su parte inferior. La idea es que se pueda retirar
el polvo obtenido en este proceso por efecto de la gravedad, a través del cono de la
camara de secado. El aire caliente se enfria y es expulsado por un tubo de salida
que se encuentra justo en medio de la cAmara de secado. En algunos casos, el aire
caliente recibe un tratamiento después de ser utilizado para que vuelva a estar en
condiciones de ser expulsado al ambiente. En otros casos se recircula por el sistema
de secado hasta que pierde sus propiedades. Los polvos se depositan en la parte

inferior del cono, en donde son recuperados.

Al utilizar el secado por aspersion se tienen diversas ventajas, por ejemplo, la
produccion es mas homogénea, es un proceso continuo, controlado, utiliza altas
temperaturas y no se afectan las caracteristicas del producto, hay un alto

rendimiento, y el proceso es muy rapido. (QuimiNet, 2011).
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Comparado con el secado por congelamiento, el costo del secado por aspersion es
de 30 a 50 veces mas bajo. El secado por aspersion ha sido considerado como una
solucién para problemas de secado convencionales porque el proceso no solo ha
probado ser eficiente, sino econémico. El proceso es flexible, por lo que ofrece una
variacion sustancial en la matriz encapsulante y produce particulas de buena calidad
(Bakry et al., 2016).

Figura 3. Secador por aspersion.

1.4 Agentes encapsulantes
Como antecedente, las microcapsulas se componen principalmente de dos partes,

la primera, la parte del nucleo, la cual, es la parte de la microcdpsula que nos
interesa activar. La segunda parte es el agente encapsulante, o material de pared,
este material nos ayuda a evitar la degradacién del material nuclear por diferentes
causas, tales como luz solar, temperatura, humedad, entre otras.
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Otro aspecto para considerar es la aplicacion a la cual estd destinada la
microcapsula, de hecho, se pueden modificar sus propiedades para ajustar ciertas
propiedades, entre ellas el mecanismo de liberacion, la caracterizacion de la
microparticula, asi como su composicién y sin dejar de lado el aspecto econémico.
Numerosos agentes encapsulantes han sido estudiados para ser adecuados como

materiales de pared en el secado por aspersion.

Los agentes encapsulantes para encapsular aceites deben tener propiedades
emulsionantes, deben formar una pelicula y tener propiedades de secado, alta
solubilidad en agua y baja viscosidad (Bae & Lee, 2008; Kagami et al., 2003; Ré,
1998).

La habilidad de particulas para mezclarse con agua es una de las propiedades mas
importantes de constitucion (Bae & Lee, 2008). La eleccion de un material de pared
es crucial para la produccion de microparticulas por el secado por aspersion, porque
tiene una fuerte influencia en las propiedades de la emulsion antes del secado,
durante la retencién del nucleo y de la vida util del polvo después del secado (Jafari,
Assadpoor, Bhandari, & He, 2008).

Los materiales de pared tipicos incluyen proteinas y carbohidratos. Ademas, la
incorporacion de carbohidratos en los sistemas de pared ha demostrado que
mejoran la formacion de una corteza seca alrededor de las gotas de secado de la
matriz de la pared, muy probablemente al mejorar la formacion de una corteza seca
alrededor de las gotas de secado y al aumentar la estabilidad oxidativa por la

reduccion de la permeabilidad de oxigeno (Kagami et al., 2003).

Los sueros de proteina han demostrado ser excelentes agentes encapsulantes para
aceites y acidos grasos y volatiles (Bae & Lee, 2008). Las proteinas se han utilizado
ampliamente para estabilizar emulsiones alimenticias. Las proteinas han sido
estudiadas mayormente en combinacion con carbohidratos para emulsiones secas
(Baik et al., 2004).
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El almidon hidrolizado es generalmente afiadido como un material de pared
secundario para mejorar las propiedades del secado (Bae & Lee, 2008).

Sin embargo, estos carbohidratos no pueden ser usados generalmente como
materiales de pared en la ausencia de un constituyente de pared con una superficie
activa porque ellos no tienen propiedades emulsificantes (Bangs & Reineccius,
1988).

Los carbohidratos carecen de propiedades de superficie activas y deben
modificarse quimicamente o0 usarse junto con agentes emulsionantes para
encapsular materiales centrales hidréfobos. Las proteinas, como los caseinatos, la
gelatina y las proteinas de suero, tienen propiedades funcionales como materiales
de pared, que incluyen la capacidad de formar peliculas, interactuar con el agua y

estabilizar las gotas de emulsién (Hogan, McNamee, O'Riordan, & O'Sullivan, 2001).

En el caso de saborizantes y ndcleos con aceite, en particular, el agente
encapsulante ideal debe tener buenas propiedades emulsificantes, ser un buen
formador de pelicula, tener una baja viscosidad en altos niveles de solidos, exhibir
una baja higroscopicidad (baja absorcion de humedad) liberar el material cuando se
reconstituye en un producto alimenticio terminado y debe brindar una buena

proteccion contra la oxidacion (Jafari, Assadpoor, Bhandari, & He, 2008).

1.4.1 Tipos de agentes encapsulantes.
De acuerdo con Gharsallaoui, Roudaut, Chambin, Voilley, & Saurel, 2007 “la

microencapsulacién es usualmente lograda con varios biopolimeros de diferentes

fuentes, algunas de ellas son”:
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Tabla 3. Algunos ejemplos de agentes encapsulantes.

Gomas naturales Proteinas Carbohidratos Lipidos

Goma arébiga Leche Almidon (y derivados). | Ceras

Alginatos Proteinas de | Maltodextrinas Parafinas
leche

Carragenanos Gelatina Ciclodextrinas Grasas

1.4.1.1 Gomas naturales.
La goma natural, también denominada hule o caucho, es un elastomero

(hidrocarburo elastico) obtenido originalmente del latex, un coloide lechoso que
producen algunas plantas (Habasit, 2019). Son productos obtenidos de resinas y
semillas de vegetales, o producidas por microrganismos. En general son indigeribles
por el organismo humano, aunque una parte es degradada por los microorganismos
presentes en el intestino. Asimilables metabdlicamente a la fibra dietética, pueden
producir efectos beneficiosos reduciendo los niveles de colesterol en el organismo.
Algunos ejemplos mas comunes de las gomas son: Goma guar, goma algarrobo,

goma arabiga (Bristhar Laboratorios, 2010)

1.4.1.2 Proteinas.
Las proteinas son de particular interés en términos de sus propiedades

emulsificantes, debido a su naturaleza anfifilica (es decir, tiene ambos grupos,
hidrofébico e hidrofilico) (Foegeding & Davis, 2011).

A diferencia del emulsionante de bajo peso molecular que se difunde rapidamente
a la interfaz para proporcionar excelentes capacidades de formaciéon de emulsion,
las proteinas tienden a ser mas voluminosas y a difundirse a una velocidad mas
lenta (McClements , 2005).

Una vez en la interfase, a menudo se necesita cierto nivel de desnaturalizacion
parcial (0o desentrafiamiento), que no es mas que un cambio estructural de las
proteinas, donde pierden su estructura nativa, y de esta forma su O6ptimo

funcionamiento y a veces cambian sus propiedades fisicoquimicas estructurales,
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para exponer los aminoacidos hidrofébicos enterrados a la superficie. Las proteinas
se vuelven a alinear para posicionar la superficie hidrofébica de los amino&cidos
con la fase oleosa y la superficie hidrofilica de los amino&cidos con la fase acuosa
(Walstra, 2003).

En consecuencia, la capacidad de emulsion (cantidad de gramos de aceite por
gramos de proteina que se puede mantener, antes de que tenga lugar una fase de
inversion) tiende a ser menor que con las moléculas de bajo peso molecular (Surh
, Decker, & McClements , 2006).

Sin embargo, una vez en la superficie, pueden desarrollarse peliculas viscoelasticas
gue resistan tensiones mecanicas y que proveen electroestatica (dependiendo de
las condiciones de solvente) y estabilizacién esférica (dependiendo de la proteina)
(Tcholakova, Denkov, Ivanov, & Campbell, 2006). Las dispersiones basadas en
proteinas, en general, estan asociadas con una mayor retencion de agua y la
capacidad de unién la cual puede contribuir a incrementar la viscosidad del medio
(ARAdN , Sorgentini, & Wagner, 2001).

Las moléculas de las proteinas se adsorben en la superficie de las gotas de aceite
presentes en la emulsién, formando asi una capa protectora alrededor de ellas
reduciendo la tension superficial. Estas poseen propiedades estabilizantes, ya que
cuentan con una gran solubilidad y habilidad de interactuar con el agua, tienen la
habilidad de generar interacciones de repulsion entre las gotas de aceite y formar
una membrana interfacial resistente, la cual impide la floculacion y la coalescencia
(Mc Clements, 2004).

Por ejemplo, la hidrofobicidad de la superficie influye en la capacidad de la proteina

para adsorberse en el lado del aceite de la interfaz, donde una mayor integracion

generalmente conduce a mayores capacidades de emulsion (McClements , 2005).
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Por el contrario, la carga superficial de la proteina influye en la solubilidad de las
proteinas dentro de la fase acuosa, donde se desea una alta solubilidad por tener
mayores tasas de difusion a la interfaz (Karaca, Low, & Nickerson , 2011).

Una vez que se forma la pelicula viscoelastica, las gotas pueden asumir una carga
negativa o positiva dependiendo de si el pH de la emulsién esta por encima o por
debajo del punto isoeléctrico de la proteina (y baja fuerza idnica), respectivamente.
La alta repulsion electrostatica entre las gotas de aceite tiende a conducir a una
mayor estabilidad de la emulsion, mientras que en condiciones de pH cercanas al
punto isoeléctrico de la proteina (o alta fuerza idnica), la floculacion / agregacién de

las gotas domina y conduce a la coalescencia y la inestabilidad.

Dependiendo del tamafio de la proteina, la estructura y la libertad de conformacion,
los 'bucles' o 'colas' de los segmentos de proteinas pueden irradiarse desde la
interfaz compuesta principalmente de aminoacidos hidréfilos, para crear una
estabilizacion estérica, restringiendo fisicamente la union de las gotas (Damodaran
, 2006).La presencia de proteinas dentro de la fase continua también actia para
aumentar la viscosidad de la emulsion, reduciendo la movilidad y la difusion de las
gotas de aceite dentro de la emulsion (Jafari, Beheshti, & Assadpoor, 2012)

1.4.1.3 Carbohidratos.
Las funciones principales de los carbohidratos en la encapsulacion son la promocion

de las propiedades de secado de la matriz de pared al aumentar las propiedades de
secado de la matriz de pared incrementando la formacién de costras secas sobre

las gotas de secado (Kagami et al., 2003).

La maltodextrina, por ejemplo, es un derivado del almidén, que se compone de
unidades de D-glucosa. Al incrementar el equivalente de dextrosa (DE) de
carbohidratos, tiene un efecto protector contra la oxidacién (Kagami et al., 2003).

Esto es porgue la eficiencia de encapsulacién aumenta tanto como los valores de

dextrosa aumenten.
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En un estudio llevado a cabo (Hogan, McNamee, O'Riordan, & O'Sullivan, 2001), la
eficiencia de encapsulacion del aceite de soya aumento de 0% al 92% cuando el
almidén de maiz con DE 50 (equivalente 50 de dextrosa) fue utilizado en vez de

almidon de maiz con DE 0 (equivalente O de dextrosa).

Para mejorar las caracteristicas emulsificantes, generalmente los carbohidratos se
utilizan con proteinas en la encapsulacion de aceites. Sin embargo, la estabilidad
de una emulsion estabilizada por proteinas es influenciada por el pH de la emulsion.
Especificamente, la capacidad emulsificante de las proteinas es minima en su punto
isoeléctrico. Existe un grupo de compuestos utilizados como agentes encapsulantes
para aceites que se componen de carbohidratos y proteinas, los cuales han

demostrado resultados importantes en la eficiencia de encapsulacion.

Tontul y Topuz (2013) encontraron que la mezcla del caseinato de sodio (que es
una proteina lactea con una composicion proteica del 90%) con goma arabiga tienen
la eficiencia de encapsulacion mas baja para el aceite de semilla de lino, mientras
que la proteina de suero concentrada incremento la eficiencia de encapsulacién de

la goma arébiga.

De manera similar, Goyal et al. (2015) reportaron que la proteina de suero
concentrada y lactosa combinadas como agente encapsulante obtuvieron una
eficiencia de encapsulacién mayor en el aceite de semilla de lino en comparacién

del caseinato de sodio combinado con lactosa.

1.5 Goma de mezquite.
El mezquite es una leguminosa ampliamente distribuida en las zonas éaridas y

semiaridas del mundo. En condiciones de estrés, el arbol secreta en su corteza un
exudado gomoso vitreo conocido como goma de mezquite. Este polisacéarido es una
arabinogalactana proteica cuyas propiedades quimicas, macromoleculares y
funcionales son similares a las de la goma arébiga, producto de multiples usos

industriales particularmente en alimentos, bebidas y farmacia.
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La goma arabiga, obtenida a escala industrial de la corteza de Acacia Senegal y A.
seyal en varios paises de Africa, ha satisfecho por décadas la demanda a nivel
mundial; sin embargo, su escasez periddica e inseguridad en el suministro y precios,
conllevan a la busqueda de otras fuentes botanicas de goma capaces de remplazar
a la goma arbiga. Dentro de éstas, la goma de mezquite reviste un interés especial,
toda vez que ambas comparten caracteristicas fisicoquimicas y funcionales. La
relacion entre las caracteristicas quimicas, la arquitectura macromolecular y las
propiedades emulsificantes de los componentes de la goma de mezquite sugieren
que puede competir exitosamente, desde el punto de vista técnico, con la goma
arabiga (L6pez-Franco, Goycoolea, Valdéz, & Calderdn de la Barca, 2006).

La aplicacion industrial de polimeros naturales se fundamenta en su capacidad para
modificar las propiedades reoldgicas de los sistemas acuosos. Estos hidrocoloides
tienen la capacidad de inmovilizar las moléculas de agua a traveés de sitios
especificos hidrofobos e ionizables presentes en su estructura. Los hidrocoloides
gue contienen proteina (p.e. gelatina, goma arabiga, goma de mezquite) son buenos
estabilizadores, ya que tienen suficientes grupos hidrofébicos para actuar como
punto de anclaje o de unién. Asi mismo, tienen muchos grupos hidrofilicos para
reducir la tension de superficie de una interfaz liquido-liquido o liquido-gas (L6pez-

Franco, Goycoolea, Valdéz, & Calderén de la Barca, 2006).

El estudio de las propiedades emulsificantes del exudado de mezquite se ha
intensificado en los udltimos afios, debido a su habilidad para formar peliculas
viscoelasticas en la interfase agua-aceite (Vernon-Carter & Sherman, 1980) y
porque se ha supuesto que el mecanismo de emulsificacion esta estrechamente
relacionado con el contenido de proteina de la goma (Vernon-Carter, Predroza-
Islas, & Beristain, 1998).

La capacidad de emulsificacion es wuna propiedad esencial para la

microencapsulacion, usada para la fijacion de aromas y sabores. Los agentes micro
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encapsulantes mas usados han sido la goma arabiga y los almidones modificados
o hidrolizados (Lépez-Franco, Goycoolea, Valdéz, & Calderdn de la Barca, 2006).

La goma de mezquite tiene la habilidad para encapsular aceite de naranja (80.5%;
(Beristain & Vernon-Carter, 1994), en porcentajes un poco menores a los

encontrados en la goma arabiga (93.5%).

Aunado a lo anterior, se han estudiado mezclas de ambas gomas (60:40; (Beristain
& Vernon-Carter, 1995) y mezclas de mezquite: maltodextrinas en diferentes
proporciones (0:1,1:4,2:3,3:2,4:1,1:0). Los resultados sugieren que las mezclas de
goma arabiga y goma de mezquite son capaces de encapsular la misma cantidad
de aceite de naranja que la goma arabiga pura. Ademds, la relacion 3:2
maltodextrina: goma de mezquite presento la mejor capacidad encapsulante (84.6%

del total de aceite de naranja) que los polisacéaridos de forma independiente.

La goma de mezquite presenta ademas propiedades como estabilizador, debido a
la posibilidad de formar soluciones concentradas (50% p/p), sin aumentar la

viscosidad de la solucion (Goycoolea , Morris , Richardson , & Bell, 1995)

1.6 Maltodextrina y equivalentes de dextrosa.
Almidones hidrolizados (glucosa, lactosa, soélidos de jarabe de maiz, y

maltodextrina) son afiadidos como un segundo agente encapsulante (o relleno) para
mejorar las propiedades de las gotas de aspersion mejorando la formacion de la
capa protectora alrededor de las gotas de secado y aumenta la estabilidad oxidativa
de los aceites encapsulados reduciendo la permeabilidad de oxigeno de la matriz
de la pared (Sheu & Rosenberg, 1995).

Sin embargo, un problema relacionado a estos componentes es su alta
susceptibilidad para formar cristales por tener temperaturas de transicion vitreas
muy bajas. La cristalizacion de carbohidratos por transicion vitrea causa una ruptura
de la estructura de la matriz de pared e induce la aglomeracién o apelmazamiento
de polvos, resultando en una liberacién de una pate del aceite y la induccion de la

oxidacion de lipidos. En este caso, moléculas relativamente con alto peso molecular
39



de maltodextrinas (MD) con bajo equivalente de dextrosa (DE) tienen mucho
mejores temperaturas de transicion vitreas, lo que confiere una mayor estabilidad
fisica a los sistemas de matriz de pared (Drusch, Serfert, Scampicchio, Schmidt-
Hansberg, & Schwarz, 2006).
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2. JUSTIFICACION

En la actualidad las grandes industrias a nivel mundial comienzan a desarrollar
nuevas tecnologias para proyectar una mejor calidad de vida para las generaciones
futuras. Aspectos tan esenciales del ser humano como su salud, conllevan a gran
parte del sector industrial a enfocarse en &reas como la industria alimentaria o la

industria farmacéutica.

El enfoque a buscar nuevas tecnologias que sustenten la buena calidad de vida de
los seres humanos hace que la investigacién cientifica sea un pilar fundamental

para el desarrollo del ser humano.

De manera mas especifica, existen tecnologias novedosas como la
microencapsulacion que ayudan de manera trascendental a incrementar los
beneficios de los recursos naturales de los cuales disponemos. Con la
microencapsulacion se busca aprovechar al maximo los beneficios de las sustancias

contenidas en vegetales, frutos, minerales, etcétera.

Las razones para la microencapsulacion son innumerables. Destacan el aumento
de la estabilidad y vida util de un producto que se encapsula, asi como también la
facilidad de manipulacion de dicho producto y el control de la liberacion de

sustancias en un tiempo y espacio adecuados.

Es por ello por lo que la microencapsulacion esta abarcando terreno de manera
exponencial, su aplicacibn en el sector alimenticio, como por ejemplo en la
formulacion de leche, se aplica el principio de la microencapsulacion para liberar de
manera controlada las vitaminas, minerales y otras sustancias con el Unico fin de

gue el ser humano aproveche al maximo los beneficios del alimento.
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Cambiando el enfoque al ramo farmacéutico, la microencapsulacion busca como
prioridad la liberacion controlada de principios activos utilizados en los
medicamentos, para aumentar asi su nivel de efectividad. De igual manera, se
busca que estos principios activos tengan mayor tiempo de vida util y evitar asi su
degradacion prematura. Un ejemplo claro es cuando se aislan las vitaminas de los
efectos deteriorantes del oxigeno, con esto se retrasa la evaporacion de un nucleo

volatil.

Ahora bien, en México, contamos con una amplia diversidad de plantas y hierbas
gue son ricas en aceites esenciales. Como antecedente, tenemos de nuestros
antepasados numerosas aplicaciones de estos aceites esenciales, su conocimiento
empirico de diferentes hierbas nos hace confirmar los beneficios de las sustancias
contenidas en estas plantas. Los aceites esenciales son entonces materias primas
que la ciencia debe de potencializar para mejorar la calidad de vida de la poblacién,

siendo la microencapsulacién una herramienta fundamental.

En México contamos con diferentes especies de Tomillo, el cual tiene efectos
medicinales y alimenticios importantes. El aceite esencial de Tomillo contiene timol
y Carvacrol, sustancias abundantes en el aceite, y que son principalmente de
caracteristicas herbicidas. De manera integrada, el aceite se considera estimulante
del apetito, tonico, expectorante, antiséptico, aperitivo, colerético, antiespasmadico,

antiinflamatorio, ligeramente astringente, antiparasitario y antifingico.

Como agentes encapsulantes, se tienen las proteinas de suero, las cuales son en
su mayoria ideales para aumentar la eficiencia en un proceso de
microencapsulacion. Simultdneamente la correcta utilizacion de otras sustancias
como maltodextrinas y equivalentes de dextrosas (que actian como emulsificantes)
ayudan a tener una buena eficiencia en el proceso de microencapsulacién de

aceites esenciales.
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Por lo anterior, se hace constar de sus multiples beneficios, los cuales pueden ser
incluidos en formulaciones para la industria alimenticia 0 como principios activos en
los medicamentos. De esta manera, se destaca la relevancia de este producto, asi
como también de la tecnologia de microencapsulacion la cual sin duda sera parte
del futuro en la industria, ya que tendra un impacto positivo en diferentes ambitos,
como el econémico, por ejemplo, y es que la microencapsulacién por secado por
aspersion es una de las técnicas mas redituables a nivel econémico, sin mencionar

la eficiencia de las microcapsulas.

43



3. HIPOTESIS.

A partir de la metodologia de superficie de respuesta, se establecera un modelo
estadistico que permitira describir adecuadamente el efecto de los factores de
operacion sobre las variables de respuesta del proceso de microencapsulacion
mediante secado por aspersion de aceite de Tomillo.
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4. OBJETIVOS.

4.1 OBJETIVO GENERAL.
Establecer las condiciones de operacion mas apropiadas del proceso de

microencapsulacion del aceite de tomillo a partir de un método estadistico.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS.
e Formular emulsiones simples del tipo aceite-en-agua (O/W), empleando

como agentes emulsionantes maltodextrina DE-10 y goma de mezquite.

e Formular emulsiones del tipo aceite en agua con g O/W igual a 0.1.

e Obtener microcapsulas de aceite esencial de Tomillo mediante la técnica de
secado por aspersion.

e Determinar el contenido de humedad dentro de las microcapsulas.

e Determinar la eficiencia de encapsulamiento del aceite de Tomillo.

e Determinar el tamafio promedio de las particulas de encapsulacion.

e Obtener graficas de superficie de respuesta para determinar valores 6ptimos
de las variables de respuesta (contenido de humedad, contenido de aceite

total, superficial, tamafio promedio de particula).
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5. MATERIALES Y METODOS.

5.1 Materiales.
Para el trabajo experimental se utilizé aceite de Tomillo, el cual se adquirié de una

botica llamada “Distribuidora Mier de Botica Moderna”, ubicada en José Vicente
Villada 400, Francisco Murguia, Toluca de Lerdo, México. Como agentes
encapsulantes se utilizaron goma de mezquite (GM) (Prosopis laevigata), la cual fue
recolectada del Estado de San Luis Potosi, México en forma de lagrimas y purificada
y maltodextrina DE-10 (MD), la cual fue adquirida en la compafiia Industrias Ragar
S.A. de C.V. (CDMX, México). Los disolventes que se utilizaron fueron grado
analitico adquiridos en la compafiia SIGMA ALDRICH S.A. de C.V. Toluca, México.

En todos los experimentos se utilizé agua desionizada.

5.2. Disefio experimental.
En la aplicacion de la metodologia de superficie de respuesta se aplicd un disefio

factorial 3%, el cual determina la influencia de dos variables independientes, mismas
gue se considerd que influian en el proceso de microencapsulacion mediante el
método de secado por aspersion del aceite de Tomillo. Se determiné utilizar el
disefio factorial ya que ha sido utilizado exitosamente en un amplio rango de

aplicaciones, por ejemplo, calidad y optimizacién de procesos, entre otros.

Como variables independientes, se tienen estos parametros: (X1) es la relacion del
material de pared respecto al material del encapsulado (Wa: Co), y (X2) es la
temperatura de entrada del aire de secado (Ti). A continuacién, se muestran los
niveles de las variables independientes; ademas, se tiene la fraccién volumétrica

dispersa, la cual fue constante, su valor es ¢ow =0.10.
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Tabla 4. Niveles de operacion de las variables independientes.

Niveles de operacién
Variables Independientes -1 0 1
X5 Relacién de material de
pared respecto al material 1:1 2:1 3:1
encapsulado
X5 Temp‘eratura de entrada 190 140 160
del aire de secado (°C)

Los valores de los niveles de operacion de las variables independientes fueron
escogidos con base en estudios preliminares. El disefio experimental consistié en
13 puntos incluyendo cinco repeticiones del punto en que se observé una mayor
eficiencia de encapsulamiento. Las variables de respuesta fueron eficiencia de
encapsulamiento, el contenido de aceite superficial en las microcéapsulas, el

contenido de humedad y el tamafio promedio de particula (Tabla 5).

Los modelos de regresion fueron evaluados para cada variable de respuesta. Los
términos no significativos fueron eliminados, y las ecuaciones resultantes se
probaron para la adecuacién y ajuste mediante un analisis de varianza (ANOVA).
La relacion entre las variables independientes y las variables de respuesta fue

calculada mediante el polinomio de segundo orden (Ec. 1):

Y =ﬁ0 —i_Z:il;l’Bi)(i +Z:<=lﬂ“XiXi +z:(=112t=i+lﬁiniXi (EC 1)

Donde Y es la respuesta predicha, fo es una constante, £ es el coeficiente lineal, Si
es el coeficiente de cuadrado, S es el coeficiente de producto cruzado, y k es el

numero de los factores.
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5.3 Preparacion de emulsiones aceite-en-agua O/W.
Las diferentes emulsiones de aceite de Tomillo en agua (O/W) fueron preparadas

usando una mezcla de biopolimeros, goma de mezquite (GM) con maltodextrina
DE10 (MD) (66% en peso de la goma de mezquite + 34% de maltodextrina), las
relaciones del material de pared y del ndcleo son de 1:1, 2:1, y 3:1, la fase

volumétrica dispersa se mantiene constante con un valor de 0.1.

El procedimiento consistio en una etapa inicial, en donde la fase continua se preparo
disolviendo la mezcla de biopolimeros en agua 24 h antes de la preparacion de la
emulsion y se afadi6 azida de sodio al 0,3% basado en el total de gramos de la
emulsién con el orden para evitar la proliferacion de microorganismos; en una
segunda etapa se afiadi6 la fase dispersa gota a gota a la fase continua y se
emulsion6 en un homogeneizador Ultra-Turrax T50 basic (IKA-WERKE Works Inc.,
Wilmington, NC, EE.UU.) a una velocidad de 6.300 rpm durante 10 minutos, con un

bafio en hielo para mantener la temperatura por debajo de 30°C.

5.4 Obtencion de microcapsulas mediante secado por aspersion.
Los diferentes tipos de emulsiones obtenidos se alimentaron el secador por

aspersion Nichols/Niro a nivel planta piloto (Turbo Spray PLA, Nueva York, EUA),
utilizando un flujo de alimentacién de alimentacion de 40 ml/min por medio de un
dosificador. La temperatura de salida de aire fue de 80 + 5°C, las diferentes
temperaturas del aire de secado utilizadas a la entrada fueron de 120, 140 y 160°C,

la presion de atomizacion es de 4 bar (Pérez-Alonso et al., 2008).

Los polvos obtenidos fueron almacenados en un desecador que contiene silica gel
para prevenir la absorcion de humedad, después se almacenan en una bolsa
plastica (de polietileno de alta densidad, HDPE) sellada al vacio a una temperatura

de 4°C hasta su andlisis.
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5.5 Determinacion del aceite superficial en las microcapsulas.
El aceite no encapsulado se determiné utilizando el método de Calvo et al. (2012)

con ligeras modificaciones. 5g de microcapsulas se dispersaron en 10 mL. de
hexano durante 10 s (teniendo cuidado de que la particula no se destruyera). El
disolvente se filtr6 a través de papel filtro Whatman no. 1, después de lo cual el
residuo se evapord usando un rotavapor Biichi R-100 (BUCHI Labortechnik, AG)
bajo vacio a 80°C, posteriormente se peso el aceite no encapsulado. El aceite se

calculo gravimétricamente (Jiménez , Garcia, & Beristain, 2006).

5.6 Determinacion del aceite total en las microcapsulas.
Para la determinacién del contenido total de aceite en las microcapsulas, se utilizd

un método con base en lo descrito por Rodea Gonzalez et al. (2012) con algunas
variaciones. Se pesaron 5g de microcapsulas a las cuales se les extrajo el aceite
utilizando el equipo de extraccion de grasas Soxhlet (VLPL-SER 148/6) empleando
hexano, como disolvente extractor, con un tiempo de extraccion de 6 horas. Se
evaporo el residuo de disolvente empleando la evaporacién al vacio a 80°C. Se
peso el aceite obtenido después de la evaporacion y se tomo6 como el contenido de
aceite total en las microcapsulas, el cual fue calculado gravimétricamente, tal como

lo describen Jiménez, Garcia, & Beristain, (2006).

En otras palabras, el contenido total de aceite fue calculado como la diferencia entre
la masa inicial de microcapsulas y la masa del polvo obtenido después de la
extraccion con el Soxhlet.

5.7 Determinacion de la eficiencia de encapsulacion.
El porcentaje de eficiencia de la microencapsulacion fue determinado mediante el

método que sugiere Rodea-Gonzalez et al. (2012):

%EE — Ototal_osuperficial % 100 (EC 2)

Ototal

Donde 0,,:4; €S €l contenido de aceite interno y en la superficie de la microcapsula,
mientras que el aceite de la superficie Og,perficiar €S €l aceite de Tomillo que
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corresponde al contenido de aceite que se encuentra en la superficie de las

particulas.

5.8 Calculo del contenido de humedad en las microcapsulas.
El contenido de humedad se determiné de acuerdo con el método AOAC (Vega-

Rojas et al., 2000). Se tomaron muestras por triplicado de microcapsulas
(aproximadamente 5 gramos), se pesaron y posteriormente se secaron en un horno
ventilado a 105°C durante tres horas. Las muestras se retiraron del horno, se
enfriaron en un desecador y se pesaron. Los procesos de secado y la pesada se

repitieron hasta que se obtuvieron pesos constantes.

5.9 Distribucion del tamafio de particula de las microcapsulas.
El tamafio promedio de particula de las microcapsulas (d43) fue determinado con un

Analizador de Tamafio de Particula y Gota Malvern Mastersizer 2000 (Malvern
Instruments, Malvern, Worcestershire, Reino Unido), dispersando los encapsulados
en 2-propanol.

5.10 Analisis estadistico.
El analisis estadistico se realiz6 utilizando el software Minitab version 17.0 (Minitab

Inc., State College, PA, EE.UU.). La adecuacion de los modelos se determiné
mediante la evaluacion de la falta de ajuste, el valor de la prueba de Fisher (valor
F), coeficiente de determinacion (R?), y adjusted- R? obtenidos a partir del analisis
de la varianza (ANOVA). La prueba de significacion estadistica se basa en los
criterios de error totales con un nivel de confianza del 95%. Los coeficientes de
regresion fueron utilizados para hacer los céalculos estadisticos para generar
graficas de superficie de respuesta de los modelos de regresion. Todas las

mediciones analiticas se llevaron a cabo por triplicado.
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6. RESULTADOS Y DISCUSION.

6.1 Ajuste de las ecuaciones polinomiales de segundo orden y analisis

estadistico.

La relacidbn entre los resultados experimentales obtenidos y las variables

independientes fue expresada por una ecuacién polinémica de segundo orden con

algunos términos de interaccion.

AS = 679.9 — 28.43X, — 8.987X, + 3.432X?% + 0.030546X2 + 0.1003X,X, (Ec. 3)

EE = —579.9 4+ 28.43X; + 8.987X, — 3.432X12 - 0.030546X22 —0.1003 X, X, (Ec. 4)
CH =10.115 4 0.198X; — 0.04763X, + 0.00089X, X, (Ec. 5)
TP = —3.09 —4.18X; + 0.1098X, + 2.863X12 —0.0221X,X, (Ec. 6)
Tabla 5. Disefio experimental y valores obtenidos para las variables de respuesta.
Contenido . Tamafio
S Contenido )
No. de Eficiencia de de aceite promedio
. Te (°C) Wa: Co humedad |encapsulamiento - de
corrida superficial ,
(% base (%) o particula
seca) (%) (um)
1 120 1:1 4.627 71.492 28.508 5.62
2 140 2:1 4.09 94.91 5.09 9.75
3 160 3:1 3.676 82.418 17.582 17.41
4 140 2:1 4.067 94.371 5.629 9.24
5 140 3:1 4.264 92.125 7.875 15.76
6 160 1:1 2.847 85.442 14.558 9.32
7 140 2:1 4.049 94.539 5.461 9.85
8 140 2:1 4.062 94.288 5.712 9.6
9 160 2:1 3.076 86.383 13.617 9.47
10 140 2:1 4.026 94.931 5.069 9.12
11 120 3:1 5.385 76.492 23.508 15.48
12 140 1:1 3.919 90.118 9.882 8.67
13 120 2:1 5.09 78.287 21.713 7.23
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En donde, AS (Aceite superficial en las microcapsulas), EE (Eficiencia de
encapsulamiento), CH (Contenido de humedad), las variables de respuesta
anteriores estan expresadas en porcentaje mientras que TP (Tamafio de particula)

se encuentra expresada en micrometros.

La adecuacion y el ajuste de los modelos fue probada por regresion del analisis de
varianza (ANOVA). Los resultados indicaron que la ecuacion representa
adecuadamente la relacion actual entre las variables independientes y las variables

de respuesta.

De acuerdo con Fuentes-Ortega et al., (2017) ANOVA es una técnica estadistica
gue subdivide la variacion total de un paquete de datos a partes componentes
asociadas con fuentes especificas de variacion con el propdsito de probar hipétesis
sobre los parametros del modelo. El ANOVA, seguido de la prueba estadistica de
Fischer (Prueba F) fue aplicado para evaluar la significancia de cada variable.

Los resultados del ANOVA, para AS%, EE%, CH%, TP mostraron un valor F de
Fischer de 586.48, 586.48, 160.33, 76.43, respectivamente, lo que implica que el
modelo es significativo. El valor de F indica que la mayor parte de la variacion en la
respuesta puede ser explicada por la ecuacion de regresion. El coeficiente de
determinacion R? y R? ajustado fueron de igual manera calculados para revisar la
adecuacion y el ajuste del modelo. Un alto coeficiente R? asegura un ajuste

satisfactorio del modelo cuadratico a los datos experimentales.

Los valores obtenidos del coeficiente R? fueron 0.9976, 0.9976, 0.9816, 0.9745 para
EE%, AS%, CH% y TP, respectivamente, lo cual implica que mas del 95% de los
datos experimentales fueron compatibles. El uso de una R? ajustada es para evaluar

la adecuacion y el ajuste del modelo.
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El ajustado valor de R? corrige el valor de R? para el tamafio de la muestra y para

el nimero de términos del modelo. Los valores de R? ajustado (0.9959 para EE%,
0.9959 para AS%, 0.9755 para CH% y 0.9617 para TP) son altos de igual forma y

muestra un alta correlacion entre los valores observados y los que se predijeron.

Tabla 6. Regresion de andlisis de varianza. Eficiencia de encapsulacion.

Fuente DF Adj SS Adj MS Valor F Valor p
Modelo 5 772.761 154.552 586.48 0.000
Lineal 2 133.05 66.525 252.44 0.000
X1
1 2.644 2.644 10.03 0.000
X5 1 130.405 30.405 494.85 0.000
Cuadratico 2 623.615 311.808 1183.22 0.000
X12 1 32.533 32.533 123.45 0.000
XZZ 1 412.335 412.335 1564.7 0.000
Interaccidn
bidimensional 1 16.096 16.096 61.08 0.000
XX, 1 16.096 16.096 61.08 0.000
Error 7 1.845 0.264
Falta de
ajuste 3 1.486 0.495 5.52 0.066
Error puro 4 0.359 0.09
Total 12 774.605
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Tabla 7. Regresion de analisis de varianza.

Aceite superficial sobre la microcépsula.

Fuente DF Adj SS Adj MS Valor F Valor p
Modelo 5 772.761 154.552 586.48 0.000
Lineal 2 133.05 66.525 252.44 0.000
X4
1 2.644 2.644 10.03 0.000
X5 1 130.405 30.405 494.85 0.000
Cuadratico 2 623.615 311.808 1183.22 0.000
X12 1 32.533 32.533 123.45 0.000
X2 1 412.335 412.335 1564.7 0.000
Interaccidn
bidimensional 1 16.096 16.096 61.08 0.000
X1X, 1 16.096 16.096 61.08 0.000
Error 7 1.845 0.264
Falta de
ajuste 3 1.486 0.495 5.52 0.066
Error puro 4 0.359 0.09
Total 12 774.605
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Tabla 8. Regresion de analisis de varianza. Contenido de humedad de la microcapsula.

Fuente DF Adj SS Adj MS Valor F Valor p
Modelo 3 5.67053 1.89018 160.33 0.000
Lineal 2 5.66927 2.83464 240.44 0.000
X4
1 0.6221 0.6221 52.77 0.000
X5 1 5.04717 5.04717 428.11 0.000
Cuadratico - - - - -
X? : : : : :
X2 i i i i :
Interaccidn
bidimensional 1 0.00126 0.00126 0.11 0.751
X1X, 1 0.00126 0.00126 0.11 0.751
Error 9 0.1061 0.01179
Falta de
ajuste 5 0.10388 0.02078 37.39 0.002
Error puro 4 0.00222 0.00056
Total 12 5.77664
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Tabla 9. Regresion de analisis de varianza. Tamafio de la particula.

Fuente DF Adj SS Adj MS Valor F Valor p
Modelo 4 142.094 35.524 76.43 0.000
Lineal 2 114.823 57.412 123.52 0.000
X1
1 104.5 104.5 224.84 0.000
X5 1 10.323 10.323 22.21 0.002
Cuadratico 1 26.488 26.488 56.99 0.000
Xlz 1 26.488 26.488 56.99 0.000
X2 i i i i i
Interaccidn
bidimensional 1 0.783 0.783 1.69 0.230
X1X, 1 0.783 0.783 1.69 0.230
Error 8 3.718 0.465
Falta de
ajuste 4 3.312 0.828 8.15 0.033
Error puro 4 0.406 0.102
Total 12 145.813

6.2 Aceite superficial (AS, %o)
El porcentaje de aceite superficial no cambio de manera significativa con las

diferentes combinaciones que se llevaron a cabo con las variables independientes,
en cada una de las corridas puede apreciarse un valor de aceite superficial
relativamente bajo, estos valores oscilan del 5.069% al 28.508% cuyos valores son

el minimo y el maximo respectivamente (Tabla 5).

Estadisticamente existe una influencia de cada una de las variables independientes,
esto se puede revisar analizando la ecuacion 3, en la cual existe influencia de ambas

variables de manera autbnoma, asi como de las interacciones de estas variables,

56



sin embargo, analizando a detalle, observamos que el valor lineal de cada una de
las variables tiene un efecto negativo a la variable dependiente, no obstante, el valor
cuadratico tiene una mayor trascendencia en la variable X;, es decir, en forma
cuadratica, el valor de la proporcion de los materiales de pared y del nucleo tendra
un mayor impacto en contraste con la temperatura de entrada del aire de secado.
La interaccion entre ambas variables se muestra significativa, pero con un grado de

relevancia relativamente bajo.

Los graficos de contorno 2D y las superficies de nivel 3D fueron dibujadas para
determinar los niveles éptimos de las variables independientes. En el grafico de
contorno 2D (Figura 4) se puede apreciar que el valor minimo de aceite superficial
es cuando se estd en un valor cercano a una relacién 2:1 del material de pared
respecto al material encapsulado y a una temperatura aproximadamente de 143°C,
mientras que conforme los valores independientes se van alejando de los valores
anteriormente mencionados, el porcentaje de aceite superficial se va
incrementando, se puede visualizar un maximo a una relacion de 1:1 del material
de pared respecto al material encapsulado y a una temperatura aproximada de
120°C.

Al introducir los datos en software Minitab version 17.0 (Minitab Inc., State College,
PA, EE.UU.), se solicité la respuesta Optima para obtener los valores maximos y
minimos del aceite de superficie, los cuales para el maximo es una proporcién 1:1
y una temperatura de 120°C, mientras que para el minimo es una proporcién 2:1

(2.05051:1 de manera exacta) y una temperatura de 143.838°C.
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Contour Plot of Aceite sup vs Te, Wa:Co
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Figura 4. Grafico de contorno de Aceite superficial vs temperatura de entrada del aire y relacion del

material de pared y del material encapsulado.

En el gréfico de superficie de respuesta (Figura 5) se puede observar el efecto que
tienen las variables independientes en los valores maximos y minimos de la variable
de respuesta, en este caso el aceite superficial. A comparacién del grafico 2D, en
este grafico tridimensional se puede apreciar que el valor maximo de aceite
superficial se encuentra Unicamente al estar cercano a valores de 1:1 en la relacion
del material de pared y del nlcleo a temperaturas cercanas a los 120°C, en el gréafico
bidimensional se apreciaba que el valor maximo podia estar no solo ahi si no que
también podia estar en una relaciéon 3:1 a una temperatura de 160°C, descartando

de esta manera dicha posibilidad.
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Surface Plot of Aceite sup vs Te, Wa:Co
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Figura 5. Gréfico de superficie de respuesta de Aceite superficial vs temperatura de entrada del

aire y relacién del material de pared y del material encapsulado.

6.3 Eficiencia de encapsulacion (EE, %).
La eficiencia de encapsulacion refleja la cantidad de aceite dentro de las

microcapsulas y el grado al cual la matriz puede prevenir la difusiéon del aceite
interno a través de las paredes. De acuerdo con la Tabla 5, el porcentaje de
eficiencia de encapsulacion vario de 71.492% a 94.931% lo cual puede ser
considerado como un buen rendimiento y un adecuado nivel para el aceite en los

polvos.

Es importante notar que de acuerdo con la ecuacion 4, existe una influencia
significativa de ambas variables independientes, en mayor medida, la variable que
indica la proporcion del material de pared y del nucleo tiene una mayor relevancia
en la eficiencia de encapsulacion que la temperatura de entrada del aire de secado,

sus coeficientes cuadraticos son menores a los coeficientes lineales por lo que el
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efecto es minimo si se compara (recordando que el modelo es valido solo hasta una
proporcion 3:1 y a una temperatura de 160°C, de acuerdo con nuestro disefio de
experimentos); también cabe mencionar que existe una interaccion significativa

entre las variables.

Analizando la Figura 6 existe un maximo en la eficiencia de encapsulacion en
valores cercanos a una relacion 2:1 en los materiales de pared y del nucleo y a una
temperatura de un poco mas de 140°C. Se puede observar que conforme los valores
de la proporcion y de la temperatura especificada se alejan, también lo hace la

eficiencia de encapsulacion.

Contour Plot of Eficiencia vs Te, Wa:Co
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Figura 6. Gréfico de contorno de la eficiencia vs Temperatura de entrada del aire de secado y la

relacion de los materiales de pared y del nucleo.
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En la Figura 7, se puede observar el efecto de las variables independientes en la
eficiencia de encapsulacién. Se comprueba que a medida que nos acercamos a la
relacion 2:1 y a la temperatura de 140°C podemos obtener una méxima eficiencia.
De acuerdo con el software Minitab, se obtuvo que los valores 6ptimos exactos para
obtener una eficiencia maxima de encapsulacién es en una relacion 2.0505:1 a una
temperatura de 143.8384°C.

Surface Plot of Eficiencia vs Te, Wa:Co
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Figura 7. Gréafico de superficie de respuesta de la eficiencia vs Temperatura de entrada del aire de

secado y la relacion de los materiales de pared y del ndcleo.

Las altas cantidades de aceite esencial de Tomillo retenidas en las microcapsulas
también son atribuidas a la naturaleza del material de pared utilizado y la cantidad
de material de pared utilizado en la formacion de emulsiones el cual era apto para
emulsionar y en consecuencia retener el aceite usado. Muchas investigaciones han
informado acerca de la eficiencia de la goma de mezquite y de las maltodextrinas

para encapsular aceites y oleorresinas (Jafari, Assadpoor, Bhandari, & He, 2008).
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En este trabajo se propuso la goma de mezquite como parte del material de pared
debido a sus propiedades emulsionantes y a la efectiva microencapsulacién de

aceites previamente utilizada en una diversidad de estudios de microencapsulacion.

La goma de mezquita ha sido reportada como un material con propiedades
emulsificantes debido a que esta compuesta por una cadena de residuos de enlaces
(1-3) B-D galactosa, y cadenas laterales (1-6) que contienen L-arabinosa, L-
ramnosa, B-D-glucoronato y 4-o-metil- B-D-glucoronato, teniendo una pequefia
cantidad de proteina (2.7+ 0.06%) unido al resto del polisacéarido, el cual es el
principal responsable a causa de su excelente capacidad como emulsionante y

formado de peliculas (Pérez-Alonso et al., 2008).

Las maltodextrinas constan de unidades de B-D-glucosa enlazadas principalmente
por cadenas glicosidicas (1 — 4) y son usualmente clasificadas de acuerdo con su
equivalente de dextrosa (DE). La dextrosa de una maltodextrina determina su
capacidad reductora y esta inversamente relacionado con su peso molecular
promedio. La maltodextrina fue elegida principalmente ya que proporciono
excelente estabilidad oxidativa a aceites encapsulados de estudios anteriores
(Gharsallaoui, Roudaut, Chambin, Voilley, & Saurel, 2007).

Por lo tanto, la mezcla de biopolimeros MG-MD utilizada en este trabajo como
material de pared retuvo y protegio el aceite dentro de las microcapsulas muy bien,
y los resultados obtenidos reflejan una alta eficiencia de encapsulacion.

6.3 Contenido de humedad (CH, %)
El contenido de humedad de las microcapsulas varié de 2.847% a 5.385% con base

en la Tabla 5. La ecuacion 5 pone en manifiesto que las variables independientes
no influyen de una manera tan drastica en los valores de humedad dentro de la
microcapsula. El efecto que tiene de manera independiente la proporcion de
material de pared y material del nlcleo es positivo, es decir, si se desea una
cantidad mayor de humedad, de acuerdo con la ecuacion, se necesita aumentar la

proporcion de material de pared y de material a encapsular. Ahora bien, si
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analizamos el efecto de la temperatura del aire de secado en la humedad, la
ecuacion nos confirma lo que nos dice la teoria. Si se aumenta la temperatura de
secado, evidentemente se disminuye la cantidad de humedad en las particulas de
las microcapsulas. Aunque, no podemos perder de vista que el efecto de la
temperatura en la humedad de la microcapsula es menor en comparacion de la

proporcién entre los materiales de pared y el encapsulado.

Por ultimo, podemos observar que existe una minima interaccion entre las variables
independientes, pero, aunque es minima, este factor es significativo

estadisticamente.

De acuerdo con la Figura 8, el porcentaje de humedad va disminuyendo conforme
aumenta la temperatura del aire de secado, simultaneamente la humedad
disminuye si la relacion del material de pared y del nucleo es menor. De acuerdo
con los resultados obtenidos, el Software Minitab arrojo los valores minimos de
humedad, siendo la proporcién 1:1 y la temperatura de 160°C.

Para obtener el valor médximo de humedad los valores de X; y X, deben ser 3:1y

120°C respectivamente.
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Figura 8. Grafico de contorno de la humedad vs Temperatura de entrada del aire de secado y la

relacion del material de pared y del nucleo.
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Figura 9. Grafico de superficie de respuesta de humedad vs proporcién de material de pared y del

nucleo y temperatura de entrada del aire de secado.

Al ser un comportamiento lineal, el contenido va a depender casi de manera directa
del valor de la proporcion y de la temperatura de entrada en menor medida como
se puede observar en la Figura 9. La especificacién minima de humedad de polvos
obtenidos por técnicas de secado en la industria alimenticia esta entre 3 'y 4g/100 g
de agua. (Klaypratid & Huang, 2008). La mayoria de los resultados experimentales
estan por arriba de 3 gramos de polvos por 100 gramos de agua. Aunque estos
valores se pueden deber a la presencia de moléculas de maltodextrina en el material
de pared, estas, se unen a las moléculas de agua, lo cual dificulta la difusion del
agua.

Ademas de que posiblemente la temperatura de entrada del aire de secado no
genero un aumento en el gradiente de temperatura entre el aire de secado y el
producto rociado resultando en una transferencia de calor y masa mas baja que

disminuyo la tasa de evaporacion.
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Asi que, de acuerdo con lo expuesto anteriormente, el contenido de humedad esta
dentro de los parametros que requiere la industria alimenticia, porque la mayoria de
las microcépsulas tienen un bajo contenido de humedad y estan dentro del intervalo
que se considera seguro para evitar el crecimiento de microorganismos y el
desarrollo de la alteracion del producto relacionado al contenido inicial de humedad
(Fuentes-Ortega et al., 2017).

En adicion, la cantidad de humedad es un parametro relevante para el aceite
contenido en los polvos porque la oxidacion del aceite de encapsulacion puede

llevarse a cabo rapidamente en un porcentaje alto de humedad.

6.4 Tamafo de particula (TP).
A grandes rasgos, en la literatura se infiere que el tamafio de particula (que es una

propiedad fisica) a medida que es mas pequefio, el polimero tiende a retener en su
coraza una mayor cantidad de aceite, sin embargo, esto no es del todo cierto ya
que, al mismo tiempo, depende de las condiciones de secado y del contacto entre

el aire y la emulsion.

De acuerdo al disefio experimental, estadisticamente, se ve un efecto negativo de
la proporcién del material de pared y el encapsulado y un efecto positivo de la
temperatura del aire de secado a la entrada, en un grado cuadrético, existe una
influencia positiva del tamafio de particula por la proporcién de los materiales de la
microcdpsula, no hay un valor significativo para el efecto cuadratico de la
temperatura de entrada del aire de secado, y a comparacion de los polinomios de
las demas variables de respuesta existe una interaccion mayor entre las variables

independientes, aunque por su valor numérico esta sigue siendo débil.

Una vez dicho lo anterior, se infiere tedricamente que el tamafio de particula se ve
afectado de manera positiva por el aumento de la proporcion de material de pared
y material a encapsular, asi como la poca influencia de la temperatura de secado a

la entrada en el tamafio de particula.
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En los resultados mostrados en la Tabla 5, se observa que no existe alguna relacion
entre el aceite superficial (Que en porcentaje es complementario al aceite total) y el
tamafio de particula, por lo cual se infiere de manera tedrica que las condiciones de
operacion suponen un factor determinante para evitar que la relacion mencionada
en la literatura se presente.

Observando la figura 10, tenemos que a medida que conforme disminuye la
proporcién de aceite con polimero y la temperatura de secado a la entrada también

disminuye, el tamafio de particula se va haciendo mas pequefio.

Contour Plot of Tamano vs Te, Wa:Co
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Figura 10. Gréfico de contorno Tamafio vs Temperatura de entrada y proporcion material de pared

y del ndcleo.

Ahora, analizando la figura 11, podemos ver con mayor claridad que el tamafio
minimo se da cuando la proporcién de aceite y polimero es cercana a 1:1 y la
temperatura tiende a ser 120, mientras que el comportamiento muestra que el
tamafio maximo oscila en valores mayores a 150 y en proporciones aproximadas al
3:1.
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Surface Plot of Tamano vs Te, Wa:Co
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Figura 11. Grafico de superficie de respuesta Tamafio vs Temperatura de entrada y proporcion

material de pared y del nucleo.

De acuerdo con los valores proporcionados por Minitab 17, el valor maximo de
tamafio se encuentra cuando la proporcion es 3:1 y la temperatura es 160°C,
mientras que el valor minimo es 1.20202:1 y 120°C. La tendencia es que conforme
se vaya aumentando la proporcion, el tamafio de igual manera aumentara (ya que
el aumento de la temperatura de entrada no tiene un valor tan significativo como la

proporcion).

6.5 Determinacion de las condiciones optimas.
El parametro de proceso que se desea optimizar es la eficiencia de

encapsulamiento, y es que, al tener una eficiencia de encapsulamiento elevada, por
ende, se tiene una gran cantidad de aceite encapsulada dentro de la coraza del
material de pared, ademas de que se busca tener una cantidad baja de aceite

superficial y una cantidad aceptable de humedad.
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En este caso al ser un parametro que tiene influencia Unicamente en relaciones
que estdn encaminadas a correlaciones con caracteristicas de flujo de
microcdpsulas y a caracteristicas estructurales de los polimeros, el diametro de
particula no se considerard como un parametro critico para los propositos de este

estudio y por lo tanto no se reflejara en las condiciones Optimas del estudio.

El disefio experimental, asi como el conjunto de herramientas estadisticas fueron
empleadas para obtener las Optimas variables de proceso. Con el fin de obtener la
maxima eficiencia de encapsulacion se tomaron las siguientes restricciones, dichas

restricciones se tomaron con base a estudios previamente realizados:

1. Se mantuvo la fase volumétrica dispersa con un valor constante de 0.1.

2. Se emplearon tres relaciones entre el material de pared y el material del
nacleo (Wa: Co), las cuales fueron (1:1), (2:1) y (3:1).

3. Se tomaron como referencia temperaturas a la entrada del aire de secado de
120, 140y 160°C.

De acuerdo con estas consideraciones, asi como con el disefio experimental y el
método de superficies de respuesta, los valores 6ptimos para la microencapsulacion
del aceite esencial de Tomillo en la mezcla de Maltodextrina con un equivalente 10
de dextrosa (MD-DE10) son de 140°C para la temperatura de entrada del aire de
secado, a una proporcibn de 2:1 para el material de pared y el polimero
encapsulante, dando como resultados, una eficiencia maxima de 94.931%, un
porcentaje de aceite superficial de 5.069%, un tamafio de particula de 9.12
micrémetros y un contenido de humedad del 4.026%. Lo cual cumple con el maximo

de eficiencia, el minimo de aceite superficial y el contenido de humedad adecuado.
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7. CONCLUSIONES
El aceite de Tomillo es un aceite esencial el cual es mucho menos pesado en

comparacion de los acidos grasos. El presente estudio se realizo con el objetivo de
mostrar las condiciones Optimas para lograr la eficiencia maxima de
microencapsulacion. El aceite de Tomillo cuenta con una gran diversidad de
aplicaciones en diferentes areas de la industria, en las que destacan la
farmacéutica, la alimenticia, la industria de pinturas y el area de cosméticos. El tener
este estudio puede servir como una base para futuras investigaciones en estos
ambitos. Las propiedades benéficas del Tomillo son muchas, por lo que no
extrafiaria que este aceite sea muy Util para el futuro de la biotecnologia y de la
ciencia en general.

En la parte experimental, se tomé como agente encapsulante una mezcla de
polimeros como lo es la Maltodextrina con un equivalente 10 de dextrosa (MD-
DE10), el cual ha demostrado por investigaciones y pruebas anteriores una gran
capacidad como material emulsificante, ademas de ser un buen protector de aceites
esenciales contra de las condiciones ambientales que pueden degradarlo, como la

luz, temperatura, humedad, etcétera.

El secado por aspersion es una técnica simple, de bajo costo, reproducible y facil
de escalar. La eleccion del método fue en gran medida también por la poca
humedad que mantienen las microcapsulas, lo cual asegura una mejor
conservacion del aceite de Tomillo. Se llevaron a cabo 13 lecturas, incluyendo 5
repeticiones, el criterio utilizado para llevar a cabo estas repeticiones fueron las

corridas que mostraban una mayor eficiencia de encapsulacion.

El método de superficie de respuesta (RSM) ofrece un conjunto de herramientas
estadisticas que por un modelo de regresion de segundo grado y, en consecuencia,
una vez que se genera un analisis de varianza (ANOVA) se pueden obtener una
serie de funciones polinomiales, las cuales sirven para predecir de manera teérica
el impacto que tienen las variables independientes en las ecuaciones polindmicas

de cada una de las variables de respuesta; ademas de que también pueden medir
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el grado de interaccion entre estas mismas. Con las ecuaciones polinomiales
resultantes y sus respectivos analisis de varianza, fue posible encontrar las
condiciones Optimas de operacion que nos lleven al mejor porcentaje de eficiencia
de encapsulacion, el cual nos llevara de manera directa a preservar de mejor

manera el aceite que se desea encapsular.

Es importante resaltar que el objetivo general se cumplid, asi como cada uno de los
objetivos especificos. El modelo de disefio experimental y nuestras herramientas
estadisticas sirvieron como base para obtener un resultado 6ptimo. Los valores
numéricos para la méaxima eficiencia de encapsulacion son: 140°C para la
temperatura de entrada del aire de secado, a una proporciéon de 2:1 para el material
de paredy el polimero encapsulante, dando como resultados, una eficiencia maxima
de 94.931%, un porcentaje de aceite superficial de 5.069%, un tamafo de particula
de 9.12 micrometros y un contenido de humedad del 4.026%.

Las variables independientes tienen entre si una interrelacion débil, esto se pudo
observar con los coeficientes de interaccion en cada una de las ecuaciones
polinomiales, puesto que una de las variables (la proporcion del material de pared y
del aceite encapsulado) pertenece al proceso de la elaboraciéon de la emulsion,
mientras que la otra variable (la temperatura del aire de secado a la entrada)
pertenece propiamente al proceso del secado por aspersion, es decir, es un

paradmetro de operacién del secador.

Como conclusién general, la hipétesis planteada se cumpli6 de manera
satisfactoria, ya que la metodologia de superficie de respuesta proporcioné
ecuaciones polinomiales que se ajustaban de manera adecuada a las necesidades
del disefio experimental planteado. La adecuacion de los modelos se determino
mediante la evaluacion de la falta de ajuste, el valor de la prueba de Fisher (valor
F), coeficiente de determinacion (R?), y coeficiente de determinacién ajustado- R?
obtenidos a partir del andlisis de la varianza (ANOVA). La prueba de significacion
estadistica se basa en los criterios de error totales con un nivel de confianza del
95%.
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